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DESCRIPTION 

La presente invention concerne les procedes de traitement de 
liquides, en particulier des liquides alimentaires, en vue de modifier leurs 
compositions et/ou leurs caracteristiques gustatives, nutritives ou analogues. 

La presente invention a pour objet un procede de 
desacidification de boissons, notamment de boissons fermentees, et en 
particulier a base de jus de raisins. 

L'elaboration de boissons, en particulier fermentees, peut 
souvent s'accompagner d'une production de composes volatils qui 
degradent la qualite organoleptique de ces boissons. 

Parmi ces composes indesirables, le plus connu est Facide 
acetique qui est present dans les boissons acides sous formes libres, 
salifiees et esteri frees. 

Le risque de production excessive d'acidite volatile concerne 
principalement les liquides subissant une fermentation alcoolique 
(transformation des sucres en alcool ethylique) lorsque le degre alcoolique 
obtenu depasse 13%. Le risque est augmente dans le cas de fermentations 
incompletes des sucres et par des temperatures de fermentation superieures 
a 28°C. 

Ce risque est bien reel et concerne en particulier les vins rouges 
dont la teneur en ethanol depasse 13 % en volume. 

Des procedes pour reduire l'acidite volatile de certaines 
boissons sont deja connus (par les documents W093/23151 et WO01/78881 
par exemple). 

Ces procedes connus utilisent : 

- une premiere etape de nanofiltration, ou d'osmose inverse, de 
la boisson (production d'un retentat Rl et d'un permeat PI). 

- une deuxieme etape de traitement du permeat PI par resines 
echangeuses d'ions, faiblement anioniques, a Tissue de laquelleon obtient 
un permeat traite P2. 

- une troisieme etape d'assemblage du retentat Rl et du 
permeat traite P2. 

Les procedes precites presentent des limites liees a Tutilisation 
des resines echangeuses d'ions, a savoir : 
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- cycles de regeneration des resines obligatoires et 
contraignants. Ces cycles sont tres techniques, ils utilisent des produits 
dangereux : acide sulfurique, soude, ammoniaque ou analogue. 

- difficultes pour determiner la saturation des resines et done 
risques de re-largage. 

- necessite de maitriser le debit de passage. 

- risques de pollution de la boisson si les resines sont mal 
preparees (odeur d ? ammoniaque) ou mal choisies (incompatibilite avec des 
applications alimentaires) 

- duree de vie limitee pour les resines (inferieure a 10 ans) 

- cout du traitement relativement eleve : couts cumulatifs 
colonne + resine + regenerations + couts de personnel. En prestation de 
service, les tarifs habituellement pratiques sont de l'ordre de 0,4 €/l pour 
baisser de 0,5 g/1 Tacidite volatile, exprimee en acide acetique. 

- volume d' effluents produits tres important : 500 litres de 
lessive de soude + 1000 litres d'eau de rinpage pour la regeneration d'une 
colonne de 200 litres de resines, par exemple. 

- entretien obligatoire des resines entre deux periodes 

d'utilisation. 

La presente invention a pour but de diminuer fortement et, si 
possible, de supprimer les inconvenients mentionnes ci-dessus, en 
proposant une methode alternative n'utilisant pas de resines echangeuses 
d'ions. 

A cet effet, la presente invention a pour objet un procede de 
desacidification de boissons, notamment de boissons fermentees, contenant 
des composes acides, et en particulier de Tacide acetique, caracterise en ce 
qu ! il consiste a realiser les operations suivantes : 

- soumettre la boisson a traiter a une nanofiltration ou a une 
osmose inverse pour obtenir un retentat Rl et un permeat PI, ce dernier 
contenant encore une partie de Tacide acetique de la boisson initiale ; 

- neutraliser Tacidite du permeat PI par ajout controle d ! au 
moins un compose basique reagissant avec les composes acides dudit 
permeat P 1 pour former des sels correspondants ; 

- soumettre le permeat PI a une nanofiltration ou a une osmose 
inverse pour obtenir un retentat R2 et un permeat P2, ce dernier etant 
sensiblement exempt des sels de reaction presents dans PI ; 
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- mclanger le retentat Rl et le permeat P2 pour former la 
boisson finale desacidifiee. 

Deux variantes de realisation pratiques sont envisageables pour 
effectuer l'ajout controle de compose basique dans le permeat PI. 
5 Ainsi, l'ajout controle de compose basique dans le permeat PI 

peut etre realise par ajout d f une quantite predetermines d f un tel compose, 
calculee prealablement en fonction de la quantite de liquide a traiter et de la 
baisse d'acidite volatile a obtenir. 

Ledit ajout controle peut, en variante, egalement etre realise en 
10 surveillant en temps reel revolution du pH dudit permeat au fur et a mesure 
de Tintegration d ! une quantite croissante dudit compose basique. 

Le procede de desacidification selon Tinvention peut aisement 
etre mis en ceuvre pour des quantites a traiter tres differentes, en adaptant de 
maniere consequente 1'installation de traitement. 
15 Selon un premier mode de realisation de Tinvention, plus 

particulierement adapte pour des petites quantites de boissons a traiter et 
permettant de limiter les couts du materiel a mettre en oeuvre, le procede 
peut etre effectue de maniere discontinue, la boisson initiale et le permat PI 
dont Tacidite a ete neutralisee etant traites avec la meme installation de 
20 nanofiltration ou d'osmose inverse, au cours de deux phases operatoires 
distinctes. 

Selon un second mode de realisation de Tinvention, plus 
particulierement adapte a de grandes quantites a traiter et permettant un 
traitement en flux continu, ce procede peut consister en un procede de 

25 traitement continu, dont les operations de traitement sont effectuees en 
serie, la boisson initiale et le permeat PI dont Tacidite a ete neutralisee etant 
traites par deux installations de nanofiltration ou d'osmose inverse 
differentes, disposees en serie dans une ligne ou une boucle de traitement. 

Uinvention trouve une application tres avantageuse, mais non 

30 limitative, dans le domaine du traitement des boissons issues de raisins ou 
contenant du jus de raisins. 

Dans ce cas notamment, le compose basique consiste 
preferentiellement en de Thydroxyde de potassium et la ou les membranes 
realisant la nanofiltration ou Tosmose inverse presente(nt) un taux de rejet 

35 eleve, preferentiellement superieur a environ 95 %, par rapport au 
potassium et aux sels de potassium. 
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En outre, scion une caracteristique additiormelle de l' invention, 
la ou les membranes realisant la nanofiltration ou 1'osmose inverse 
presente(nt) egalement un taux de rejet eleve, preferentiellement superieur a 
environ 95%, par rapport a Facide malique et a Tacide tartrique. 

L'invention sera mieux comprise, grace a la description ci- 
apres, qui se rapporte a des modes de realisation preferes, donnes a titre 
d'exemples non limitatifs, et expliques avec reference aux dessins 
schematiques annexes, dans lesquels : 

la figure 1 illustre schematiquement, en deux phases, la mise en 
ceuvre du procede selon Pinvention, selon un premier mode de realisation 
discontinue, et, 

la figure 2 illustre schematiquement la mise en oeuvre du 
procede selon l'invention, en relation avec un second mode de realisation a 
flux continu. 

Le procede de traitement selon l'invention peut etre decompose 
en quatre operations ou etapes de traitement distinctes consecutives. 

Une premiere etape de nanofiltration ou d' osmose inverse de la 
boisson initiate a traiter permet d'obtenir un retentat (Rl) et un permeat 
(PI) riche en acide acetique. Les autres acides de la boisson, acide tartrique 
et acide malique par exemple pour du vin, sont fortement retenus par les 
membranes de l'osmoseur OI ou Oil : le taux de rejet de Facide tartrique 
ou de Pacide malique par des membranes d'osmose inverse peut atteindre 
99% alors que, dans les memes conditions, le taux de rejet de Facide 
acetique est de Pordre de 50%. Ces membranes ont egalement un fort taux 
de rejet pour le potassium (> 95%). Les membranes pourront par exemple 
etre du type connu sous la reference SC par la societe 
DESAL/OSMONICS. 

Une deuxieme etape consiste a neutraliser Pacidite du permeat 
PI en utilisant une base forte, la potasse (KOH) par exemple. La 
neutralisation peut etre controlee simplement en mesurant Fevolution du 
pH, et en arretant Pajout de base lorsque le pH > 7. L'acide acetique du 
permeat PI est ainsi transforme en acetate de potassium. Ce sel est tres 
soluble : 2530 g/1 a 20°C. 

Une troisieme etape consiste a osmoser totalement le permeat 
PI desacidifie : on obtient ainsi le retentat R2 et le permeat P2. Le permeat 
PI ayant deja ete osmose, cette deuxieme osmose est relativement facile. 
Grace au fort taux de rejet de la membrane de Tosmoseur OI ou OI2 par 
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rapport au potassium, la quasi-totalite de Facetate de potassium est retenue 
dans le retentat R2, correspondant en fin de traitement au volume mort de 
Fosmoseur considere. Grace a la forte solubilite de Facetate de potassium, 
il n'y a pas de risque de cristallisation durant la concentration de R2. 
5 Une quatrieme operation consiste a assembler le retentat Rl et 

le permeat P2, obtenu dans Fetape precedente, de fagon a obtenir le produit 
final desacidifie. 

Un des avantages de Finvention est de pouvoir proceder a une 
diminution de Facidite volatile de la boisson en n'utilisant qu'une seule 

10 machine ou installation, comme le montre la figure 1 des dessins annexes. 
En effet, les deux phases illustrees sur cette figure mettent en oeuvre le 
meme osmoseur OL 

Mais il serait possible, dans le but de faire un traitement 
continu, d'utiliser deux machines ou installations (osmoseurs Oil et OI2) et 

1 5 une neutralisation automatique du permeat P 1 , comme le montre la figure 2. 

Dans ce dernier cas, Fosmoseur final (OI 2) peut etre plus petit 
que le premier (OI 1), compte tenu de la facilite de la deuxieme osmose et 
des volumes a traiter. 

II est evidemment possible d'utiliser une autre base que 

20 Fhydroxyde de potassium (hydroxyde de soude ou de calcium par exemple) 
pour neutraliser Facidite volatile. La potasse est toutefois preferee pour le 
traitement des boissons issues du raisin car le potassium est tres abondant 
dans le jus de raisin, ou dans le vin, et que, d' autre part, la solubilite de 
F acetate de potassium est tres grande, ce qui supprime tout risque de 

25 formation de cristaux pendant la concentration du retentat de la deuxieme 
osmose. Les quantites de produits basiques utilises sont plus petites que 
celles qui sont necessaires a la preparation et a la regeneration des resines. 
Le bilan economique est tres favorable pour le procede selon Finvention. 

Le procede selon Finvention presente un autre avantage 

30 pratique tres important pour Foperateur : il est possible de determiner 
simplement, et en temps reel, la fin du traitement sans se preoccuper des 
volumes reels traites. 

En effet, connaissant la baisse d'acidite volatile a obtenir et le 
volume total de liquide a traiter, il est possible de calculer le volume de 

35 KOH (par exemple) a utiliser. Lorsque cette quantite de potasse a ete 
consommee pour neutraliser le permeat PI, cela signifie que la totalite de 
Facidite excedentaire a ete eliminee et qu'il faut arreter la premiere osmose. 
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15 



La reaction : CH 3 COOH + K OH -> CH 3 COOK + H 2 0 
montre que pour neutraliser 60g d'acide acetique il faut utiliser 56g de 
potasse. 

Si : 

A est la baisse d'acidite volatile a obtenir en g/1 d'acide 

acetique, 

V le volume de liquide a traiter en litre, et, 
T le titre de la solution de KOH en g/1, alors 
le volume Q de solution KOH a utiliser est egal a : 
56.A.V litres. 
60.T 

Or, T etant connu, Q = kAV 
Bien entendu, Tinvention n'est pas limitee aux modes de 
realisation decrits et representes aux dessins annexes. Des modifications 
restent possibles, notamment du point de vue de la constitution des divers 
elements ou par substitution ^equivalents techniques, sans sortir pour 
autant du domaine de protection de Tinvention. 
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REVINDICATIONS 

L Procede de desacidification de boissons, notamment de 
boissons fermentees, contenant des composes acides, et en particulier de 
1'acide acetique, caracterise en ce qu'il consiste a realiser les operations 
suivantes : 

5 - soumettre la boisson a traiter a une nanofiltration on a une 

osmose inverse pour obtenir un retentat (Rl) et un permeat (PI), ce dernier 
contenant encore une partie de 1'acide acetique de la boisson initiale ; 

- neutraliser Tacidite du permeat (PI) par ajout controle d'au 
moins un compose basique reagissant avec les composes acides dudit 

10 permeat (PI) pour former des sels correspondants ; 

- soumettre le permeat (PI) a une nanofiltration ou a une 
osmose inverse pour obtenir un retentat (R2) et un permeat (P2), ce dernier 
etant sensiblement exempt des sels de reaction presents dans (PI) ; 

- melanger le retentat (Rl) et le permeat (P2) pour former la 
15 boisson finale desacidifiee. 

2. Procede selon la revendication 1, caracterise en ce que l'ajout 
controle de compose basique dans le permeat (PI) est realise par ajout d r une 
quantite predetermines d f un tel compose, calculee prealablement en 
fonction de la quantite de liquide a traiter et de la baisse d'acidite volatile a 

20 obtenir. 

3. Procede selon la revendication 1, caracterise en ce que Taj out 
controle de compose basique dans le permeat (PI) est realise en surveillant 
en temps reel revolution du pH dudit permeat au fur et a mesure de 
1'integration d r une quantite croissante dudit compose basique. 

25 4. Procede selon Tune quelconque des revendications 1 a 3, 

caracterise en ce qu r il est effectue de maniere discontinue, la boisson initiale 
et le permat (PI) dont Tacidite a ete neutralisee etant traites avec la meme 
installation de nanofiltration ou d ! osmose inverse, au cours de deux phases 
operatoires distinctes. 

30 5. Procede selon Tune quelconque des revendications 1 a 3, 

caracterise en ce qu'il consiste en un procede de traitement continu, dont les 
operations de traitement sont effectuees en serie, la boisson initiale et le 
permeat (PI) dont Tacidite a ete neutralisee etant traites par deux 
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installations de nanofiltration ou d'osmose inverse differentes, disposees en 
serie dans une ligne ou une bouche de traitement. 

6. Procede selon Tune quelconque des revendications 1 a 5, 
caracterise en ce que, notamment dans le cas de traitement de boissons 
issues du raisin ou contenant du jus de raisin, le compose basique consiste 
en de Thydroxyde de potassium et la ou les membranes realisant la 
nanofiltration ou Tosmose inverse presente(nt) un taux de rejet eleve, 
preferentiellement superieur a environ 95 % 5 par rapport au potassium et 
aux sels de potassium. 

7. Procede selon la revendication 6 5 caracterise en ce que la ou 
les membranes realisant la nanofiltration ou Tosmose inverse presente(nt) 
egalement un taux de rejet eleve, preferentiellement superieur a environ 
95%, par rapport a Tacide malique et a Tacide tartrique. 
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V s references pour ce dossier 

(factiltatif) 


B20600 JK/EI 


N° D'ENREGISTREMENT NATIONAL 





Procede de desacidification de boissons 



LE(S) DEMANDEUR(S) 



1 . VASLIN BUCHER (Societe Anonyme) 
Rue Gaston Bernier 
49290 CHAJLONNES SUR LOIRE 



2. INDAGRO GASQUET (Societe Anonyme) 
16 rue Yves Glotin 
33083 BORDEAUX 



DESIGNE(NT) EN TANT QU'INVENTEUR(S) : (Indiquez en haut a droite aPage N° S'il y a plus de trois inventeurs, 

utilise? un formulaire identique et numerotez chaque page en indiquant fe nombre total de pages). 



Nom 


BONNET 


Prenoms 


Jean 


Adresse 


Rue 


16 rue Desjardin 




Code postal et ville 


49100 | ANGERS 


Societe d'appartenance (factiltatif) 




Nom 


DE VILMORIN 


Prenoms 


Herve 


Adresse 


Rue 


26 rue Poudensan 




Code postal et ville 


33000 | BORDEAUX 


Societe d'appartenance (factiltatif) 




Nom 




Prenoms 




Adresse 


Rue 






Code postal et ville 


1 


Societe d'appartenance (facultatif) 




DATE ET SIGNATURE(S) 
DU (DES) DEMANDEUR(S) 
OU DU MAN DATA! RE 
(Nom et qualite du signataire) 

30 septembre 2002 




P. NUSS n° 92-l^^^J - ^^^ 





La loi n°78-17 du 6 janvier 1978 relative a I'informatique, aux fichiers et aux libertes s'applique aux reponses faites a ce formulaire. 
Etle garantit un droit d'acces et de rectification pour les donnees vous concernant aupres de I'lNPI. 



